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Die vorliegeiide Erfindung bctrifft eine Vorrichtung 
fur Stot'faustauschtrennverfahrcii, ein Verfahren zum Be- 
trieb der Vorrichtung und ein Verfahren zur Herstel- 
lung der Vorrichtung. 

GemaB einer speziellen Ausfiihrung der Erfindung 
ist die Trennvorrichtung eine chromatographische Vor- 
richtung, z. B. TrennsLiulen. In bekannten chromatogra- 
phischen Trennsiiulen wird die Trennfahigkeit von der 
UneinheitHclikeit beeintriichtigt, die sich aus ungleich- 
mal^igen Fulldichten und uneinheitUcher KorngroBe er- 
gibt, "wobci letztere aus wirtschaftlichen Erwiigungen 
bisher schwer vermeidbar war, wiihrend erslere sich aus 
technischen Griinden praktiseh nicht vermeiden hissen 
und beide Faktoren teiUveise miteinander zusammen- 
hiingen. Storungen der FulkingsglcichmaBigkeit langs 
der Siiulenwandung und die sich daraus ergebenden Po- 
rositiitsabweichungen gegenliber dem Siiuleninnern stel- 
len ein LiuBerst schwerwiegendes und praktiseh unver- 
meidbares Problem selbst mit den besten dichtgepackten 
Pulverfiillungen dar. AhnHche Schwierigkeiten sind je- 
doch auch aiis Fiillkorpersaulen fiir die Destination bzw. 
die Adsorption bekannt. Ein wesentliches Ergcbnis sol- 
cher UnzulangHciikeiten ist ein stark entwickeites, hau- 
fig unregelmiiBiges Geschwindigkeitsprofil (Fingerbil- 
dung) quer zur Nettostromungsrichtuiig, woraus sich 
seinerseits eine erhohte Bodenhohe ergibt. 

In der Chromatographic kann man das Stromungs- 
profil dutch Vermischung der fordernden Phase (beweg- 
liche Phase) in Querrichtung zur Nettoslromungsrich- 
tung (also radialer Vermischung im Falle gevvohnlicher 
Trennsiiulen) gliitten und abt'lachen. Die Dichte der mei- 
stcn herkommHchen Fiillungen wirkt einer solchen Ver- 
mischung sowohi direkt entgegen als auch indirekt durch 
die Erschwerung der Erzielung hoher Stromungsge- 
schwindigkeiten. Bei kornformigen Fiillungen laBt sich 
die Porositat durch weniger dichte Schutlung eriuMien, 
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woraus sich jedoch cine haufig unerwiinschte niechani- 
sche Unstabilitat ergibt. 

Zweck der Erfindung ist es, die oben genannten 
Nachteile ganz oder mindestens teilweise zu beseitigen. 

Ein weiteres Ziel ist eine verhaltnismaBig groBe 
bzw. gleichmiiBig zugangliche wirksame Oberflache der 
Fiillung sowie eine verhiiltnismaBig hohe Durcliliissig- 
keit und ein geringer Druckverlust. 

Die Erfindung bezweckt ferner, dem Fachmann eine 
sehr groBe neue Auswahl verschiedener Oberfliichen zu 
bieten. damit fiir die verschiedensten Verwendungs- 
zwecke, was chemische Stabilitiit und andere erwluischte 
Eigenschaften betrifft, die Vorteile der Erfindung gegen- 
iiber herkommHchen Trennsaulcn fiir moglichst viele 
Verwendungszwecke zur Geltung kommen. Die Erfin- 
dung bietet ferner Variationsmoglichkeiten beziiglich 
Starrheit bzw. Elastizitiit oder Biegsamkeit des Saulen- 
materials je nach den Erfordernissen. 

Die Erfindung bietet insbesonderc fast unbe- 
schriinkte Variationsmoglichkeiten, was die PorengroBe 
der Siiule und das Gesamtporenvolumen betrifft, das in 
einzelnen Anwendungen bis zu etwa 97 % des Gesamtvo- 
lumens betragen kann. 

Gewisse Ausfuhrungen der Erfindung zeichnen sich 
durch auBergewohnliche Leichtigkeit bzw. geringe Ko- 
sien aus, wobei beides fiir die Konstruktion von Trenn- 
geriiten fiir den GroBbetrieb erhebliclie Bedeutung hat. 

Ein weiterer Vorteih der sich, falls erfordcrlich, 
mit gewissen Ausfiihrungen erreichen laBt, ist die Ver- 
meidung bevorzugter Fliissigkeitsansammlungcn, z, B. 
der chromatographischen zuriickhaltenden (stationiiren) 
Phase an den Beriihrungsstellen zwischen den Einzelieil- 
chen der FuUung. 

Die oben genannten Zieie bzw. erreichbaren Vor- 
teile brauchen niciit unbedingt aile gleichzeitig bzw. im 
gleichen MaBe verwirklicht zu werden, da der Schwer- 
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punkt jeweils den Erfordernissen des Einzelfalles ange- 
palit werden kann. 

Die Erfindungsvorschliige lassen sich auch auf Tra- 
ger fur das Trennmitte] in der Dialyse und ganz allge- 
incin besonders auf solche Trennverfahren anwenden, 5 
bei denen eine moglichst wirksame Beriihrung zwischen 
zwei Phasen angestrebt wird. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist einc Vor- 
richtung fur Trennverfahren, bei welchen die zu tren- 
nenden Stoffe jeweils zwischen zwei sich beruhrenden lo 
Phasen einem Phasen-GIeichgewicht zustreben, wobei 
die eine Phase durch einen porosen Trennraum an der 
anderen Phase entlangstromt, und die Beriihrung zwi- 
schen den Phasen an den Porenoberflachen des Trenn- 
raumes stattfindet. Diese Vorrichtung ist dadurch ge- 15 
kennzeiclinet, daB das porose Material (7) im Raum (8) 
iin wesentlichen die Porentextur eines offenporiaen 
Schaumes besitzt, wobei Poren des Schaumes Kanale 
fiir die jeweils durch den Raum stromende Phase bzw. 
Phasen darstellen und entwedcr die Oberflache des 20 
Schaumes selbst oder ein auf dieser Oberflache befindli- 
ches Material die zweite Phase darsteiit. 

GemaB einer bevorzugten Ausfiihrungsart der Er- 
findung befindet sich das porose Material in einem 
wandumschlossenen, mit EinlaB- und AuslaBoffnungen 25 
\ersehenen Raum. 

In dieser Definition soil der Ausdruck «Tragerma- 
terial fur eine der Phasen» auch den besonderen Fall 
umschlieBen, wo die nacktc Oberflache der Fiillung 
selbst als eine solche Phase dicnt. Der Ausdruck «Tra- ?o 
ger» heiBt auch nicht unbedingt, daB die andere Phase 
sich relativ zur Fullung im Stillstand befindet, da dies 
z. B. Destillationssaulen ausschlieBen wurde, in welchen 
die fiussige Phase unter alien Umstanden abwarts uber 
die Oberflache der Siiulenfullung im Gegenstrom mit 35 
der durch die Poren der Fullung aufsteigenden Dampf- 
phase flieBt, 

Vorzugsweise sind die Porositiitseigenschaften des 
gesamten Tragermaterials sowohl quer zur Nettostro- 
mungsrichtung als auch in der Nettostromungsrichtung 40 
seibst im wesentlichen einheitlich. 

Die Erfindung betrifft ferner ein Verfahren zum Be- 
trieb der erfindungsgemaBen Vorrichtung zur Trennung 
von Stoffen, das dadurch gekennzeichnet ist, daB die 
eine Phase durch die Poren des porosen Materials mit 45 
der Porentextur eines offenporigen Schaumes stromen 
gelassen wird und die andere Phase an der Porenober- 
filiche des Schaumes beriihrt und uber diese Phase hin- 
wegstromt, wobei die andere Phase entweder vom offen- 
porigen Schaum bzw. dessen Oberflaclie selbst darge- 
stellt wird oder auf der Oberflache aufgetragen fst. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Ver- 
fahren zur Herstellung einer bevorzugten erfindungs- 
gemaBen Vorrichtung. Dieses Verfahren ist dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Material in fliissiger Form ent- 55 
weder mit der Porentextur eines offenporigen Schaumes 
versehen und dann fixiert wird, oder mit einem entfern- 
baren festen Material versehen, fixiert und das feste Ma- 
terial unter Zurlicklassung von Poren cntfernt wird, und 
davor oder danach in einen von Wiinden umschlossenen ^ 
Raum eingeschlossen wird, der entsprechende EinlaB- 
und AuslaBoffnungen besitzt. Bei diesem Verfahren 
kann die Oberflache der Poren nach der Fixierung mit 
einer stationiiren Phase beschichtet werden. 

Aus der folgenden, mehr ins einzelne gehenden Be- es 
schreibung und Erlauterung der Erfindung, weitgehend 
unter Bezugnahm'e auf besondere Beispiele und zum 
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Teil mit Bezug auf die Zeichnungen, werden weitere 
bzw. bevorzugte Kennzeichen oder Vorteile der Erfin- 
dung ersichtlich. Wegen der besonderen Vorteile der 
Anwendung der Erfindung auf die Chromaio^raphie 
soli diese ganz besonders betont werden. 

In den Zeichnungen stellen dar: 

Fig. 1 eine diagrammatischc Ansicht verschiedener 
Stadien der Herstellung eines Fullmaterials fur eine er- 
findungsgemaBe Verteilungstrennvorrichtunu, 

Fig. 2 eine allgemeine Ansicht der Stmktur einer 
anderen Ausfiihrung des Fiillmaterials fiir die Zwecke 
der Erfindung, 

Fig. 3 und 4 schematiscJie Schniue durch einige ty- 
pische Beispieie der erfindungsgemaBen Vorrichtung, 

Fig. 5 eine erfindungsgemiiBeVorriciitung zur chro- 
niatographischen zweidimensionalen Elution. 

Fig. 6 eine weitere erfindungsgemaBe Ausl'iiluung 
zur 'chromatographischen Elution in einer Dimension 
und gleichzeitigen selektiven Beforderung von Stoffen 
langs eines Potentialgradienten in einer weiteren Di- 
mension und 

Fig. 7 ein mittels des erfindungsgemaBen Verfahrens 
erhaltenes Gaschromatogramm. 

Fig. I zeigt ein Puiver, das im wesentlichen aus ku- 
gelformigen Teilchen besteht, die sich in einem willkiir- 
lichen Schuttzustand befinden. Dieser Zustand ist nor- 
malerweise uneinheitlich und entspricht im wesentli- 
chen dem der herkommlichen Siiulenfiillung in der 
Chromatographic oder der Fiillkorpersaule fur die De- 
stination Oder Adsorption (z. B. Glasperlen). Wenn die 
Teilchen massiv sind bzw. wenn man blinde Poren sol- 
cher Fullmaterialien, wie beispielsweise Kieselgur, auBer 
Betracht laBt, betragt.das Hohlraumvolumen hochstens 
40% des Gesamtvolumens und dies auch nur dann, wenn 
wie im gezeigten Beispiel, die Teilchen alle etwa die irlei- 
che GroBe besitzen, z. B. durch Aussieben. In WirkHch- 
keit sind die Teilchen herkommlicherweise meist von 
sehr verschiedener GroBe, was den Hohlrauinanteii wei- 
ter verringert. 

In der Durchfiihrung der Erfindung wird vorzugs- 
weise ein Hohlraumvolumen von mindestens 45 vor- 
zugsweise mehr, angestrebt, wobei blinde Poren auBer 
Betracht gelassen werden. Ferner muB eine einheitliche 
Porositat versichert werden, und zwar in bezuii auf die 
Verteilung der PorengroBen und Forrnen sowie auf die 
Gesamtporositat, und zwar mindestens fur die wesamte 
Fiillung quer zur Nettostromungsrichtung gemessen und 
vorzugsweise auch in Richtung der ^Nettostromung 
selbst. In der willkurlichen SchUttung ist eine solche 
Einheitlichkeit vollig unwahrsclieinliclC selbst im Innern 
der Fullung und ganz besonders in der Niihe der um- 
schlieBenden Wandungen. 

Die beste praktische Probe auf Einheitlichkeit 
diirfte wohl die eigentliche Trennfiihigkeit selbst sein, 
und '.■'-ohl es schwer ist. allgemeingUltige Richtlinien 
festz\: :cn, liiBt sich im allgemeincn sagen, daB eine 
Fullii • in welcher lokale Variationen 20 vorzugs- 
weisv ' :;. nicht uberschreiten, eine im Vergleich zum 
Stand der Technik ausgezeichnete Einheitlichkeit be- 
sitzt. 

Um dies zu erreichen, wird gemaB einer Ausfiihruni^ 
das Material 1 in an sich bekannter Weise in den Wir- 
belschichtzustand versetzt, d. h. durch Einblasen eines 
gleichmaBig verteilten Wirbelmittels, z. B. Luft, von 
unten her, bis die Pulverschicht turbulent wird und die 
FlieBeigenschaften eines diinnen kochenden Breies an- 
nimmt. Danach wird die Luftgeschwindigkeit verringert. 



bis die Turbulenz geradc vollig aut'horl^vobei die Teil- 
chen einander gerade beriiiireu and sich in dem genau 
festgelegten metastabilen Zustand der losesien Rauni- 
tlillung 2 befindcn. in welchen der Luftstroni gerade die 
Neigung der Teilchea ausgleicht, einen dichtereii Scliiitt- 
zListand anzunehmen. Die Bildung des ertorderliehen 
einheitlichen metastabilen Ziistands liiBt sich inittels 
Vibration fordern. In dieseni Zusland mit einem Gc- 
samtholilraumvolunicn von 48 % werden die Teilchen 
sodann miteinander verklebt. Beispieisweise bestehcn 
die Teilchen aus einem sintcrbarcn Material bzw. sind 
damit beschichtet, z. B. Glas- odcr Metailperlen, Wachs, 
thermoplastischer KunststolT wie Polykohlenwasser- 
stoffe, Polyvinylchlorid, Fluorkohlenstol'fkunststotTe, 
Polyamide. chlorinierte Polyather, Siiikonhar/e, Poly- 
akrylate oder ungehiirtete bzw. teilweise gehiirtete Duro- 
plaste, z. B. Epo'xyharz in der B-Stufe der Hartung, in 
welcher der Kunststoff bei Zimmertemperatur fest ist, 
sich aber noch sintcrn liiBt. Einige Polymerisationsver- 
fahren ergeben von selbst im wes^ntiichen kugclformige 
Teilchen. Solche Pulver werden dann, ['alls erforderliclu 
lediglich zur Brzieiung eincs engen GroBenbereichcs 
ausgesiebt. 

Andere RohstofLe lassen sich durcli GieBen des ge- 
schmolzenen Materials durch ein Sieb in kugelt'ormige 
Teilchen umwandeln (Schrotturni-Vertahren). Das Sin- 
tern der Teilchen zur Fixieriing im ausgedehnten meta- 
stabilen Zustand des Materials wird gemiiB einer Aus- 
flihrung durch Frhohung der Temperatur des Auflok- 
kerungsmittels sowie der Temperatur des GeTaBes, in 
welcher die Aut'lockerung slattfindet, durchgetuhrt. 

Die Zwischenriiume 3 werden nun mit einer ver- 
festigbaren fliissigen Masse, z. B, mit einem Duroplast- 
kuns^tstoff, z. B, Epoxykunststoff, gel'ullt. Nach der Har- 
tung des KunststolTs wird das urspiiingliche kornige 
Material 4 aus dem Aggregat entfernt, beispieisweise 
durch Losung, Schmelzung oder Abdampliing, und es 
bleibt dann ein porciser Korper 5 mit einem Hohlraum- 
volumen von 52 ?o zuriick. 

Eine etwas ahnliche Textur erhiilt man, wenn man 
das gesinterte bzw. verklcbte Produkt 2 beispieisv^/eise 
durch Druck von innen so weit ausdehnt, bis die Perlen 
sich strecken und verziehen und eine ahnliche Form und 
Anordnung wie bei 5 annehmen. Es wird beispieisweise 
vorgeschlagen, t'lir diesen Zvveck die Hohlraume 3 mit 
einem unter Wlirme- oder Losungsmitteleinwirkung sich 
atisdehnenden Stofl' zu fiillen, der nach der Ausdchnung 
beispieisweise durch Herauslosung b/w. Herausverdun- 
stung entternt wird. 

Es ist auch moglich, die Perlen 1 mit einem Kieb- 
mittel zu iiberziehen, das nach Erreichen des Zustan- 
des 2 durch Warme oder zeitweiliger Einriihrung eines 
Losungsmitteldampt'es oder chemischer RvCagenz klebrig 
gemacht wird. In ahnlicher Weise koiuien auch massive 
Polymethylmethakrylat-Teilchen zusammengeklcbt wer- 
den, indem man zeitweilig der Luft oder anderem Aul*- 
lockerungsmittel eine ausreichende Menge Chloroiorm 
zugibt. 

Zum Sinlern ist es auch moglich, die Warme dielek- 
trisch anzuwenden, Calls die Teilchen einen hohen elek- 
trischen Widerstand besitzen, wie im Falle der meisten 
soeben aufgeziihlten Stoife. Im Falle metallischer Teil- 
chen oder Teilchen mit einem Metallkern ist es auch 
modich, die Sinterwiirme durch Induktion anzuwen- 
den. 

Vorausgesetzt, daB die Rcibung zwischen den Teil- 
chen auBerst gering und die Teilchen iiuBerst gieichlor- 
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mig und rund sind, laRr sich auch ein weiterer genau 
i'estgelegter und vollig einheiilicher Zustand b. luimlich 
der der dichtesten Teilchenanordniuig, erreichen. Nach 
Verklcbung der Teilchen ergibt sich ein Holilraumvolu- 
^ men von nur 26%. Falls anden:e!is ein Aggregat mit den 
Teilchen in diesem Zustand, eingebettet in einem nach- 
traglich erstarrten Grundgefuge, iiergesteilt wird, wo- 
nach man die Teilchen aus dem Grundgef'iige entternt, 
so ergibt sich ein poii)ser Korper mit einem Hohlranm- 
lu volumen von 74 was t'lir die Zwecke der Eri'indung 
sehr giinstig isl. 

Das gleiche Verfahren angewandt aul' ein Aggregat, 
in w^elchem die Teilchen willkilrlich gemi;iB I angeord- 
net sind, ergibt ein Hohlraumvolimien des Gruadgel'uges 
15 nach Entfernung der Teilchen von etwa 60.':^. Voraus- 
gesetzt, daB die urspriingliclien Teilchen sich alle in 
einem engen KorngroBenbereich betanden und wenig- 
stens annahernd gleichmLlBig geschiittet waren, so wird 
das porose zusammenhiingendc Grundgefuge den prak- 
20 tischen Ert'ordernissen an gleichmaBiger Porositat fiir 
die Zv/ecke der Erfindung geniigen, selbst da, wo das 
willkilrHch geschiittete Pulver selbst diesen Anspriichen 
nicht entsprach. Die Bcgriindung hieriiir liegt darin, daB 
im porosen Grundgeiiige die Porenformen imd -groBeii 
:s genau den vorausbestimmbaren Formen vv\'\ GroBen 
dor nachtrLiglich entt'ernten Teilchen entsprcchjn. 

In den verschiedensten A.usiuhrungen dieser Art 
kann das Grundgefuge organisch oder anorganisch sein. 
Es lliBt sich in Form einer Flussigkeit oder eines scmi- 
3!) fliissigen Stoffes anwenden, der nachtragllch beispieis- 
weise" durch chemische Reaktion aushLirtet. Beispielc 
sind Duroplaste wie Polyester oder Epoxykunststoil' 
Oder anorganische ICitte w4e Sorrel-Zement oder I'iir 
einige Zv/ecke sogar Portlandzement oder Gips. Fiir 
35 einige Zwecke ware es selbst denkbar, ein kolloidales 
System, z. B. eine Tonaufschwemmung, zu vcrvvenden, 
die nachtraglich durch Wasserverlust erhartet und die 
dann, falls erforderlich, mit oder ohne Glasur gebrannt 
werden kajin. Andere Materialien fiir das Grundgefuge, 
40 z. 13. schrnelzbare Kunsistoffe, Wachse. Me-alle und 
Gliiser mit niedrigem Sclimeizpunkt. werden im ge- 
schmolzenen Zustand verwcndet und durch Abki.jhlung 
erstarren gelassen. 

Das kornige Material wird je nach dem Grundge- 
45 fitge so gewahlt, daB die nachtragliche Enticrnung der 
K5rner das Grundgefiige nicht bescliadigt. Geeignete 
Stoffe zur nachtraglichen Entfernung durch Schmelzen 
sind Wachsperlen, Kunststoffe oder Mctalle mit niede- 
rerem Schmelzpunkt als das Gefuge. Metailperlen las- 
50 sen sich auch mit Sauren ausLitzen. Perlen aus Wachs, 
bituminosen oder anderen organischen Stoffen lassen 
sicli auch mit entsprecheaden organischen Losungsmit- 
teln herauslosen. Scliwefeiperlen konnen herausge- 
schmolzen oder mit Schwefelkohlenstoff lierausgelost 
55 werden, Perlen der verschiedensten Salze, Gelatine, 
Starke oder dergleichen lassen sich auch mit Wasser 
herauslosen. Die meisten organischen und einige anor- 
ganische Stoffe lassen sich auch durch Verdunstung mit 
Warmeanwendung entfernen, in einigen Fallen mittels 
Zersetzung. 

Der Ausdruck «Fullmateriai», wie er in dieser Be- 
sciueibung zm* Anwendung kommt, ist im breiten lo- 
seren Sinne entsprechend dem Sprachgebrauch dieser 
Fachrichtung zu verstehen, d. h. im Sinne eines Mate- 
rials, woniit eine SLiule oder ahnliche Vorrichtung mit 
abwechselnd massiven und hohlen Stellen (Poren) ge- 
filUt wird. Der Ausdruck «Poren» ist in diesem Zusam- 
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iner.hang audi im breitcren Sinne zu verstehen in Ab- 
luingigkeit von den iibrigen Dimensionen der Siiulen 
Oder ahnlichen Vorrichtungen. Die verschicdensten Po- 
renformen und -groBen sind moglich. GemaB einer au- 
Bersten und fiir viele Zwecke bevorzugten Ausfiihrung ? 
sind die Hohlraume bzw. Poren bei weitem das uber- 
wiegende Kennzeichen der Fiillung, wobei der Festkor- 
peranteil nur in Form einer Skelettstruktur von etwa 
3 ;o, z. B. zwischen 2 und 5 % des Gesmtsaulenvolumens, 
vorliegi, Ein soldier Schaum laBt sidi aus einem belie- lo 
bigen Material herstellen, das den Anspriichen der Fiil- 
lung enispricht und gleichzeitig in einen Sdiaum organi- 
scher oder anorganisdier Zusammensetzung verwandel- 
bar ist, Ais Beispiele schaumbarer anorganischer Stoffe 
seien Glas. Schlacke, kalkhaltige Bindemittei einschlieB- is 
lich Portland und verwandter Zementmischungen, Gips 
und dergleichen genannt. 

Als Beispiele verwendbarer organischer Stoffe seien 
insbesondere die versdiiedensten Kunststoffklassen ge- 
nannt. Die ideale Schaumstruktur ist aus Fig. 2 ersicht- 20 
Jicli, die mit versdiiedenen handelsiiblichen Schaum- 
kunststoffen erreichbar ist. Die Textur ist beispielsweise 
aus vcrschiedenen biegsamen Polyurahansdiaumen, 
insbesondere des PolyLilhertyps, bekannt. In an sich be- 
kannter Weise lassen sidi die PorengroBen binnen brei- 25 
ter Grenzen einstellen. Silikon- und andere Sdiaume mit 
offener Porenstruktur haben einen ahnlidien Aufbau. 
Die Herstellung der Sdiaumstruktur hangt von der Art 
des schaumbaren Materials ab. 

Manche schaumbaren Materialien lassen sich bei- 30 
spielsweise durch Aufwirbein mit Gas oder Luft und 
nachtragliclie Hartung, z. B. durch chemische Reaktion, 
insbesondere Polymerisation oder Polykondensation 
Oder durch Abkuhiung (Gefrierung), unmittelbar in 
einen Schaum der erwunschten offenen Porenstruktur 35 
verwandeln. 

Ein wliBriger Schaum laBt sich beispielsweise mit 
Hilfe entsprechender oberflachenaktiver Schaummittel, 
z. B. Natriumalkylarylsulfonaten, Natriumlaurylsulfonat 
und dergleichen. herstellen und dann durch die Erstar- 40 
rung eines im waBrigen System enthaltenen oder nach- 
trliglich eingefiihrten Kunststoffes harten. Der Kunst- 
stoff kann beispielsweise Harnstoff-Formaldehyd sein, 
dessen Iliirtung durch Siiuren, beispielsweise Phosphor- 
oder Oxalsaure, katalysiert wird. Harnstoff-Formalde- 45 
hyd-Schaume und Verfahren zu deren Herstellung sind 
an sich bekannt und brauchen nicht weitcr besprochen 
zu werden. Die Festigkeit von Harnstoff-Formaldehyd- 
Schiiumen laBt sich, falls erforderlich, durch verschie- 
dene Zusiitze verbessern. In etwas ahnlicher, an sich 50 
bekannter Weise ist auch die Herstellung von Melamin- 
Fornialdehyd und Phenol- oder Resorzin-Formaldehyd- 
Sclulumen moglich. Diese Scliaume lassen sich mit einer 
sehr gleichmiiBigen Poren verteilung herstellen. 

In einigen Fallen werden Kunststoff- oder andere 55 
Schiiume (sowohl mit offener als geschlossener Poren- 
struktur) durch die Entwicklung eines Gases infolge der 
chemischen Reaktion der schaumbildenden Bestand.eile 
erzeugt. Typische Beispiele der so erhaltlichen verwond- 
baren Schaume sind die Polyuriithane vom Ather oder 
Estertyp. 

Polyurathane, die bereits unmittelbar die erwunschte 
offene Porenstruktur besitzen, konnen beispielsweise 
durch die Reaktion von Diisocyanaten und einem Polyol 
in der Gegenwart eines Blahmittels, z. B. COfj, das ^5 
durch die Reaktion eines Oberschusses des Diisocyanats 
mit Wasser entsteht, vorzugsweise in Gegenwart von 
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oberniichenaktiven Stoffen, z. B. auf Silikonbasis, und 
eines Katalysators, z. B. Zinnkataiysator, hergcstellt 
werden. 

Ein anderer Schaum mit geeigneter offener Poren- 
struktur ist Polyvinyichlorid-Schaum, der durch chemi- 
sche Aufblahung, insbesondere im Leichtgewichi-Vinyl- 
StrangpreB-Verfahren, hergestellt wird. 

Sogenannter Reaktionsphenol-Schaum ist auch mit 
geeigneter offener Zeilenstruktur erhaltlich. 

Wegen ihrer chemischen und Temperaturstabilitiit 
eignen sich fiir viele Zwecke besonders die geschiium- 
ten Silikonharze, insbesondere Silikongunimischaume, 
die ebenso wie manche der oben genannten Schiiume 
auch erfolgreich durch Schaumung im geschlossenen 
Raum sdbst an On und Stelle hergestellt werden kon- 
nen. 

Es kommt auch vor, daB die Schaumtextur zunachst 
weniger vollkommen ist als in der Abbildung in Fig. 2, 
insbesondere durch das Vorhandensein einiger Lamellen 
zwischen den Skelettverstrebungen des Schaums. Unter 
Umstanden lassen sich die Lamellen durch mechani- 
sches Bersten entfernen, doch hilft man sich vorzugs- 
weise durch chemisches Wegiitzen oder durch Losung 
der Lamellen mit Losungsmitteln. Diese Verfahrens- 
vveise laBt sich audi auf einige geschaumte Schlacken 
bzw. Glaser, insbesondere Weichglaser. z. B. Bleigliiser, 
anwenden, wo sich IiciBe starke Lauge, z. B. lOn^KOH 
bei 95'^' C, beispielsweise 50 Stunden lang als wirksam 
erweist. Warmebehandlung kann auch in manchen Fal- 
len zu Erfolg fiihren. Im Falle von PolyurLithan-Schau- 
men werden Esterlosungsmittei verwendct, fiir Polyvi- 
nylchlorid und Epoxyharze eignen sich ketonartige Lo- 
sungsmittel, z. B. Methyl-Ather-Keton. 

Je nach dem Verwendungszweck der Vorrichtung 
sind erhebliche Variationsmoglichkeiten bezugiicli der 
durchschnittlichen PorengroBe moglich. In Fig. 3 be- 
findet sich die Fiillung 7 in einem Rohr S und biidet eine 
Adsorptionssaule oder eine chromatographische SLiule, 
wobei die Bewegungsrichtung der beweglichen Phase, 
entweder Gas oder FJiissigkeit, durch die Pfeile 9 an- 
gedeutet wird. Die Fiillung 7 nimmt eine der oben be- 
schreibenen Formen an, und infolge ihrer besonderen 
Eigenschaften ist die durchschnittiiche Saulendichte bis 
zur Kontaktflache zwischen den Wandungen 8 und der 
Fiillung 7 konstant. Um die Wandeffektneigung weiter 
zu verringern, ist das FLillmaterial vorzugsweise "lest mit 
der Saulenwandung verbunden. beispielsweise damit in 
einem Stiick hergestellt oder damit verklebt. Es ist auch 
moglich, insbesondere wenn die Fiillung elastisch ist. 
daB die Fiillung so dicht in die Siiule paBt, daB praktisch 
keine UnregelmiiBigkeit oder Unterbrechung an der 
Grenzflache zwischen Saulenwand und Fiillung auftritt. 

Die Fiillung kann mit der Saulenwand mittels eines 
dem zu trennendcn Stoff gegenuber neutralen Klebstof- 
fes, z. B, einen Epoxykunststoff oder Polyvinyiazetat- 
Klebstoft', verbunden werden. 

In zylindrische Stucke aufgeschnittcner Polyuriithan- 
Schaum lieB sich auch erfolgreich mit der Innenseite 
eines Polymethyl-Methakrylat-Rohres durch bloBes An- 
feuchten des Schaums mit Chloroform verkleben. Da- 
durcii schwoll der Schaum an und driickte sich fest ge- 
gen die Rohrwandung. Gleichzeitig wirkte das Chloro- 
form als Losungsmittel auf die Rohrwandung, wodurch 
die Verklebung zustande kam. 

Kunststoffschaume wie Polyuriithan konnen mit hei- 
Bem Draht in die gewiinschte Form geschnitten werden. 

Das porijse FUilmaterial kann auch in Streifen auf- 



geschnitten vverdcn und nach Zwischenbau undurch- 
lassiger Streifen zwischen die angrcnzendcn porosen 
Streiten zwischen zwei Flatten eingebaut werden, wo- 
nach Gie Streifenenden miteinander durch Rohrbie^un- 
gen genngeren Durchmessers vcrbunden werden \ind 5 
erne Saule irnt einer wirksamen Gesamtlange entsteht 
die der Summe der Streifenlangen entspricht, eine An- 
ordnung, die sich beispiclsweisc fiir die Gas- odcr Fliis- 
^iigkeitschromatographie eignet. 

Viele Stoffe lasscn sich auch in situ im Sauleninnern lo 
aulschaumcn oder vcrsintcrn, wobei im all^emeiIlen cine 
unmittelbare Verbindung der Fullung mit den Wandun- 
gen zustande kommt. 

Die Saulenwandung 8 braucht nicht iinbcdinat starr 
zu sein. Schmiegsamc Arten der Fullung, z. B biecsa- 
mes Polyurathan, Polyvinylchlorid oder^Silikon^unTmi 
kann enigebaut in biegsamc Schlauche, z. B. aus^Kunst- 
stoff gehefert werden, damit der Benutzer einfach die 
jeweils erwunschte Saulenlange abschneiden kann urn 
sie dann mit einem entsprechcnd konstruierten Siiulen- 
enigang und -ausgang zu verbinden. 

Auch in diesem Fall wird der Schaum oder die 
sonstige Fullung beispielsweise in situ her-estellt bzw in 
emen vorgefcrtigten Kunststoffschlauch ein^espritzt, das 
fur manche Zweckc ganz diinnwandia, z. B. weni^-e ^5 
Hundeitstel eines Millimeters, und fur^andere Zweckc 
wesentlich starker, z. B. mit mehreren Millimetern 
V/andstarkc, sein kann. 

In andcrcn Fallen wird das voreefertigte Fulima- 
tenal nachtraglich von einer Haul, d. h, der Siiulenw^an- 
dung, umgeben. Ferner ist es moglich. die Fijllunc. und 
die Saulenwandung gleichzeitig, z. B. durch gleichz'^^iti-e 
konzentnsche Extrusion, herzustellen. 

AIs Material fur die Haut eignen sich je nach Ver- 
wendungszweck der Siiule beispielsweise Polyathylen 35 
Polyvmylchlorid, Polyamide, Polyazetale, Polyurathane 
und verschiedene natiirliche oder synthetische Elasto- 
mere. In manchen Fallen besteht die Haut aus dem 
^>chaummatenai seibst bzw, ist damit fest verwachsen. 

Ferner ist es moglich, einen Schlauch aus warme- 
schrumpfendem Kunststoff auOerlich iiber das voraefer- 
tigte FuIImatenal zu ziehen und dann durch Erwiirmung 
test auf das Fullmatcrial aufzuschrumpfen. Das Chro- 
matogramm gemafi Fig. 15 wurde beispielsweise mit 
emer so hergestcllten Siiule erhalten. ^'^ 

Die Erfindungsmerkmale eignen sich fiir die Chro- 
matographic in jedem AusmaB, von mikroanalytisch bis 
zu groBtechnischen praparativen Trennungen. 

Besonders vorteilhafterweise wird die^Erfindung auf 
groBtcchnische Trennsaulen, insbesondere Saulen mit 
emem Durchmesser von mindestens 10 cm, vorzugs- 
weise mindestens 30 cm, insbesondere mindestens 1 m 
angewandt. Solchc Saulendurchmesser lassen sich in der 
Chromatographie uberhaupt nicht erfolnreich mit her- 
kommhchen Saulenfiillungen ohne unannehmliche Ver- 
luste an Trennfahigkeit verwenden. In chromatoeraphi- 
schen Saulen wird bevorzugt, daB die durchschnktlichc 
UuerschnittsfJache der cinzeinen Poren verhaltnismaBio 
k ein ist^und nicht mehr als 1 vorzugsweise nicht mehr 
als (J,l ,0, insbesondere weniger als 0,01 ?o, der Saulen- 
querschnittsliache betragt. GemaB einiger Ausfiihrungen 
konnen die Poren mikroskopisch klein sein, unabhand- 
vom Saulenquerschnitt. 

Andcrscits, insbesondere im Falle von Saulen sehr 
groBen Durchmessers, z. B. 30 cm und mehr, lassen sich 
auch groBere Poren, z. B. mit einem Durchmesser bis 
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zu 1 cm Oder groBer, und einem entsprechend verrin- 
gerten Druckverlust durch die Saule auf Kosten eini-^er 
Trennlcistung verwenden. Es ist besonders interessant 
testzustellen, daB mit einigen FLiilungen der Textur oc- 
maB Fig. 2 bereits Bodenhohen von weniger als dem 
durchschnittlichen Porendurchmcsser festgestellt wur- 
den. 

Das Fiillmaterial kann seibst direkt als stationiire 
Phase dienen bzw. oberfliichenbehandelt werden, z. B 
chemisch, urn dadurch seibst als stationare Phase oder 
sonst als Triiger fiir ein nachtraglich aufeetragenes sta- 
tionares Phasenmaterial zu dienen. Im Tetzteren Falle 
kann die stationare Phase als feste Deckschicht, z B 
eine Schicht aus kolloidalem Kohienstoff, einem Nieder- 
schiag von aktivem Aluminiumoxyd oder einer Gel- 
schicht, insbesondere einem Niederschlag von Kicsclgcl 
Oder Kunststoff, z. B. lonenaustauscherharz, sein. Die 
Fullung eignet sich auch besonders als Trager fiir die 
verschicdensten in der Technik als stationare Phase be- 
kannten Fiiissigkcitcn, sowohl polar als auch nichtpolar 
Wenn notig, kann das Fullmaterial bchandelt werden, 
z. B. mit Monochiortrimethylsilan odcr Dichlordime- 
thylsilan, urn dadurch die Polarititt der Fiillunesober- 
flache m an sich bekannter Weise zu verrintzern. Danach 
wird dann die Fullung in an sich bekannter Weise mit 
der entsprechenden zuriickhaltenden Phase impragniert. 

Falls die Sauienfiillung beispielsweise aus Polyathy- 
len, Polyvinylchlorid oder Polystyrol besteht, ist es auch 
moghch, die Oberflachen der Poren zwecks Erzielung 
von lonenaustauschreigenschaften der Fiillumz zu sul- 
fonieren. In anderen Fallen wird die SLiuie erst vorim- 
pragmert, z. B. mit einem Silan, und danach sulfoniert. 

Wegen der auBerst geringcn DruckverUiste durch 
emige der hier beschricbenen Fiillstoffe wird es auch 
moghch, chromatographischc Trennungen, Stoffanrei- 
cherungen odcr Reinigungen im groBtechnischen Aus- 
maBe im [nnern von Rohrieituniien durchzufuhren 
wahrend das Material durch solche Rohrleitungen von 
einem Ort zum anderen transportiert wird. 

Die gezeigten Porenstrukturen eignen sich eanz be- 
sonders fiir die Chromatographie bc\ hoher Geschwin- 
digkeit, z. B. mehrere GroBenordnungen schneller als 
bisher liblich war. Es ist ein arteigenes Kennzeichen der 
hier beschricbenen Fiillmaterialien, daB sich in der 
Chromatographie ausgesprochen flache Stromungsge- 
schwindigkeitsprofile ergebcn, im alleemeinen ohnc 
wahrnehmbare «FingerbiIdung». Die oben erwahnten 
ungewohniich hohen Betriebsgeschwindiukeiten lassen 
sich zur Erzielung erhohter Durchsatz- bzw. Trennge- 
schwindigkeiten verwenden. Sie eignen sich auch zur 
noch weiteren Abflachung des Geschwindigkeitsprofils, 
msbesondere zur Ausschaltung jeglicher Wandeffekte^ 
Falls die Stromungsgeschwindigkeit iiber einen gewissen 
Wert erhoht wird (der am besten als Reynolds-Zahl fest- 
gelegt wird) ergibt sich eine ziemlich plotzliche Verbcs- 
serung der Querstreuung und Vermischung infolge der 
Bildung von Wirbeln hinter den einzelnen festen Ver- 
sperrungen (Plateaugebieten) der Fullung. Sofern die 
materialfordernde Phase fliissig ist, betragt die bcvor- 
zugte Stromungsgeschwindigkeit mindestens 0.2, insbe- 
sondere mindestens 0,3 cm/sek, wahrend im Falle eines 
Gases, und vorausgesetzt, daB die Art der zuriickhalten- 
den Phase dies zulaBt, die bevorzugte lineare FlieBge- 
schwindigkeit mehr als 15 cm/sek, vorzugsweise mehr 
als 20 cm/sek, insbesondere mindestens 30 cm/sek be- 
tragt. 

Die auBergewohnlichcn Merkmalc des Fullmaterials 
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in Hinsicht aui' den mechanisclicn Zusammciihalt and 
die einhcilliche Porosiat gestatten drastische Abvvei- 
churr-en von herkommlichen Saulenkonstruktionen. 
Zuni Bcispiel ist cs, falls erwunscht, ohne vveilercs mog- 
lich, vom bishcr ilblichen kreisformigen Saulenquer- ^ 
schnitt abzuweichen. Anderc Vorrichtungen, z. B. die 
gemaB Fig. 13 und 14, konnen uberhaupt nicht als 
Sliulen im Oblichen Sinne bezeichnet wcrden. 

Verwendet man die Vorrichtung gemaB Fig. 2 als 
Adsorptionssaulc, so tritt ihre hohe Durchiassigkeit als lo 
bcsonderer Vorteil zutage. Das Fiillmaterial kann bei- 
spiclsweise mit einer Fliissigkeil, einer festen Adsorbenz 
Oder einem EinscliluBverbindungen bildenden Stoff be- 
schichtet sein. . ^ , . 

Fig. 4 zeigt die Anwendung der Erfmdung auf erne 1:^ 
anson^ten herkommliche kontinuierliche Dcstillations- 
vorrichlunj^, doch laBt sich die Erfindung selbstverstand- 
lich auch auf Laboratoriumsgcratc und absatzweisc ar- 
beitende Destiilationsvorrichtungen anwenden. Die ge- 
zeigte Vorrichtung besitzt zwei Saulenabschnitte 10 und 20 
l lTdie beide mit einer der oben bcschriebenen SLiulen- 
fiilluneen gefilllt sind, vorzugsweise mit der Schaumtex- 
tur gemaB Fie. 2. Das zu trennende Material wu'd m 
Dampfform bei 12 ein^efuhrt. Die hoher siedende Frak- 
tion sammelt sich in der beheizten Blase 13 und wird 25 
von dort aus kontinuierlich bei 14 entzogen. Die nieder 
siedende Fraktion wird im Kuhler 15 kondensiert, von 
wo Teil des Kondensats zum Sliulenkopf als RuckfluB 
zurucksefuhrt wird, wahrend der Rest durch den Kuhler 
16 entzogen wird und die leichtesten Dlimpfe bei 17 30 
kondensiert werden. 

Im Falle von Destillationssaulen werden vcrhaltnis- 
maBig arobe Texturen, d. h. ununterbrochene Poren, 
verhiiltnismaBig uroBen Ouerschnitts zur Vernngcrung 
der NeigunE zum Kotzen der Sliulen bevorzugt. Im 35 
Falle groBtechnischer Destillationsanlagen konnen die 
Poren burchmesscr von mehreren Zentimetern besitzen. 
Auch hier ist es wegen der Einheitlichkeit der Porositat 
und Unterdruckung der Wandeffekte mogUch, Saulen- 
ciuerschnitte zu verwenden, die von der iiblichen runden .in 
Form abweichen. Auch fiir Destillationszwecke 1st es 
moglich. die Oberfl'ache der Fullung durch entspre- 
chende Behandlung mehr oder weniger polar zu ma- 
chen, um dadurch die Netzungseigenschaften entsprc- 
chend zu lindern. '^^ 

Die verschiedensten hier beschriebcnen FuUmate- 
rialien konnen auch mit einem entsprechenden Be- 
schichtungsmaterial beschichtet wcrden, um dadurch 
die Fiillungen gegen die Stoffe, mit denen sic in der De- 
stinations-" oder chromatographischen oder anderen so 
Vorrichtuna in Bcriihrung kommen, zu schiitzen. Ei- 
nige der hier beschriebcnen Schaume wurden beispiels- 
weise erfolcreich mit Wasserglas oder mit einem han- 
delsiiblichcn FuBbodenbeschichtungsmatcrial beschich- 
tet. . 

Mit herkommlichen FuUmaterialien ist die chroma- 
tische Elution im allgemeinen wegen mangelndcr Ein- 
heitlichkeit und mangelndem Zusammenhang der Ful- 
lunc nur in einer Richtung moglich. Mit den hier be- 
schriebenen Fiillungen wird cs moglich, nacheinander in 
mehr als einer Diniension, z. B. wie bei der zweidimcn- 
sionalen Papierchromatographie, zu eluieren und mit 
dem Vorteil einer erheblich erhohten Kapazitat, was 
sich als nutzHch erweist, wenn komplizierte Mischungen, 
z. B. Mischungen von Aminosiiuren, im praparativen ^5 
MaBstab zu trennen sind. In Fig. 5 wird eine Vorrich- 
tung fiir diesen Zweck schematisch abgebildet. Sie be- 
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sitzt cuieu Kasten 34, zwischcn dorcn Boden und Dek- 
kel ein quadratischer Block 35 des FuUmaterials gemiiB 
Fig. 2 eingelegt ist, und zwar so, daB nngsherum eine 
Luckc zwischcn den Seitcn des Blocks 35 und den Sei- 
tenwanden des Kastens 34 iibrigbleibt. Diese Lucke ist 
mittcls diagonaler Zwischenwiinde 36 in den Ecken so 
unterteilt, daB zwei Eluiermittel-Eintrittskammern 37 
und 38, eine Ausgangskammer 39 gcgenuber der Kam- 
mer 37 und eine mehrfach in kleinere Kammern 40 un- 
tertcilte Ausgangskammer gcgenuber der Kammcr 38 
entstehen. Jede Eingangskammer besitzt emen Ein- 
gant^sstutzen und jede Ausgangskammer einen Ausgangs- 
stutzen. In der Nahe der Ecke zwischen den Kammern 
37 und 38 befindet sich das Einfiihrungssystem 41 fur 
die Probe und wird von einer synthetischcn Wcich- 
gummischeibe mit einer selbstschlieBenden Offnung 42 
verschlossen. Die Materialprobe wird durch die Off- 
nune 42 mit einer Injektionsspritze eingespritzt. Danach 
wird zuniichst mit einem ersten Eluiermittel von der 
Kammer 37 aus durch die Fullung in Richtung auf die 
Kammer 39 cluiert. Diese Elution kann gegebenenfalls 
so lanee fort^esetzt werden, bis bcrcits einige Bcstand- 
teile der Probe durch die Kammer 39 mit dem Eluat 
entzogen sind. Nachdem in vorher festgelcgter Weise 
die verschiedensten Bestandteile der Probe verschicdcn 
weit mit dem ersten Eluiermittel gewandert sind, wird 
die Einfuhrung des Eluiermittels bei 37 untcrbrochen 
und wird von da an mit einem anderen Eluiermittel von 
der Kammer 38 aus in Richtung auf die Kammern 40 
eluiert, so daB die verschiedenen Bestandteile nun zu 
verschiedenen Zeitpunkten bei den verschiedenen Kam- 
mern 40 ankommen. 

Als eine Weitcrbildung dieses Gedankens wird vor- 
?esehen, daB die jeweiligen Seiten der Fullung 35, die 
sich parallel zur Elutionsrichtung befinden, bcispiels- 
weise mittels einer VerschluBeinrichtung 43. von der nur 
eine gezeigt wird, abgedeckt wcrden. Dies ist aber nur 
danirerforderlich, we^nn eine Neigung des Eluiermittels 
zur Umgehung der Fiillung festgestellt wird. 

Fig. 6 ist mit der soebcn beschriebcnen Ausfiihrung 
sowie mit gcwissen Vorrichtungen zur Papier-Elektro- 
phorese verwandt und besitzt eine Eintrittskammer 44 
fur das Eluat an einer Seite der Fullung 45 und erne 
Vielzahl von Ausgangskammern 46 langs der gegen- 
iiberliegenden Seite. Die Ubrigen beiden Seiten des Ka- 
stens werden von zwei Elektroden 47 und 48 geschlos- 
sen. Die Vorrichtung dient zur Trennung amphoteri- 
scher Stoffe, die durch eine Eingangsvorrichtung 47 wie 
in Fig. 13 eingefiihrt werden. Die Trennung findet 
durch Elution iind gleichzeitige differenzierte seitliche 
Wanderung der Stoffe unter Einwirkung der angewand- 
ten SpannungsdiFferenz statt. Im Vergleich zu aufgc- 
schichteten Papierbogen bielet die Vorrichlung den 
Vorteil voUiger Einheitlichkeit in samtlichen Dimen- 
sionen. 

Beispicl 1 

Es wird eine Polvurathan-Saulc hcrgcstellt mit der 
Schaumtextur gemaB' Fig. 2, einem Hohlraumvolumen 
von 97 30 Poren pro cm, Saulenliinge 187 cm, Durch- 
messer 0,25 cm. Zur Beschichtung des Schaumcs mit 
Silikonol wird dieses als 10 volumenprozentige Losung 
in Petroleumather eingefuhrt und das Losungsmittcl 
nachtraelich abgedampft. Eine Probe eines Gcinisches 
der Normalparaffine von Ct bis Cs (2,5 Mikrohter) wird 
eingefiihrt und mit Wasserstoff bei einer hnearen Stro- 
mungsgeschwindigkeit von 10 cm/sek eluiert. Das in 
ublicher Weise aufgenommcne Chromatogramm, das 
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vvie ublich von rechts nach links zu Icsen isl, wird in 
Fig. 7 abgebildet. Die erste Spitze ist auf Butan ziiriick- 
zutuhrenr gt^l'olgt von Pcntan, Hcxan, Heptan und Ok- 
tan Der Druckvcrlust war nur zwischen 1 und I ,^ at. 

5 

Bcispicl 2 

Die eleiche SLiule wird bei verschicdencn Stronuiiigs- 
gcschwindigkeiten auf Dodcnhohc geprliit. Mit t'iilssigen 
Eluiermitteln ergibt sich vollstLindige Querstrcuung und 
eine sich daraus ergebende Minimumbodenh()he von ,o 
1 mm bei 0,3 cm/sek. 

Mit einem Triigcrgas als Eluicrmittcl betriigl dic 
Bodenhohe bei 15 CTn/sck 0,5 mm und falit aur 0,2 mm 
bei 30 cm/sek. Das Gefiille der McBwertkurve zeigt an, 
daB dies ctwa dem Optimum entspricht. Einc anderc 
ahnliche Fiillung mit 40 Porcn pro cm ergibt eine 
Bodenhohe von 0, 1 mm bei 30 cm/sek. 

Bcispiel 3 

Detektorsonden werdcn in verschiedcuavtige Euliun- 
aen einer Siiule mit 5 cm Durchmesser clngefiihrt. In 
herkommliehen Saulen ist die Fingerbildung deutlich 
erkennbar und wird cin starker Wandefickt festge:^tc!lt. 
Mit einer FuUung der Eigenschaftcn vvie in den voran- 
£^eean5enen Beispielen v/ird liberhaupt kcine Fingerbil- 
dung festgesteilt und ist der Wandeffekl selir vie! weni- 
ger "stark" entwickelt. Daraus ergibt sich, daB sich die 
Fiillung auch fur Saulen beliebig viel groBercr Durch- 
messer eignct. 

Bcispiel 4 

Eine Silikongummischaumsaulc wird mit medizina- 3u 
1cm Paraffin im^priigniert. Das Hohlraumvolumen be- 
triigt 85 % mit ctwa 20 Poren pro cm. 70 ?n waBriges 
Azeton wird mit medizinalem Paraffin gesatiigt und 
dient als mobile Phase. Ein Gemisch von Palmitin- und 
Stearinsiiure wird in einem kleiuen Vohimen der niobi- .vs 
len Phase gelost und in der iiblichen Weisc juif die 
Saule aufgegcben, wonach mit weiteren 70 waBrigem 
y\zcton ehiiert wird. Die Saulentemperatur betnigt 30'^ C 
(Doppelwandung mit Warmwasserzirkuiation). Bei 
0,3 cm/sek FlieBgeschwindigkeit findet einc vollige 40 
Trennung der Palmitinsaure von der Stearinsiiure statt. 
Saulenlange 30 cm. 

Bcispiel 5 

Eine erfindungsgemaBe Siiule wird inncrlich mit 
einer hoch absorbierenden Kohlenstoffschicht wie folgt 45 
beschichtet: 

Die Saule wird mit einer Dispersion dos kolloidalen 
Kohlenstoffs in einem sehr flilchtigen Losungsmittel ge- 
fullt. Solche Dispersionen sind handelsiiblich. Das fluch- 
ti^e Losunssmittel wird vorsichtig abgedampft und die 50 
kolloidale kohlenstoffschicht blcibt zuriick. Die Dickc 
der Kohlenstoffschicht kann nach Wunsch durch Ein- 
stellung der Konzentration der Dispersion eingestellt 
w^erden. 

Die so crhaltene Saule liiBt sich zum Beispiel zur 55 
Trcnnun? von Sauerstoff- und Stickstoffgas mit Wasser- 
stoff Oder Helium als mobile Phase verwenden. Die 
Trennbedingungen sind an sich bekannt. 

Die aktive Kohlenstoffschicht kann auch in an sich 
bekannter Weise durch Behandlung mit Squalin deakti- 
viert werden und eignet sich dann zur Trennung von 
beispiclsweise Propan und Butan oder ahnlichen Trenn- 
aufgaben. Die Chromatogramme werden in an sich be- 
kannter Weise erhalten. 

Bcispiel 6 65 
Vergleichsversuche wurden mit einer doppclwandi- 
gen Destillationssaule, Innendurchmesser 50 mm, Lange 
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90 cm, durchgefiihrt. Die folgcndcn FLllkmgen wurden 
verglichen: 

\i) Podbielniak Spiralnetz; 

b) Normal geschiittcte PorzeUan-RascIiig-Rmge, 
h ■/ 6 mm; 

c) Polyurathan-Schaum gemiiB Fig. 2, Hohlraum- 
volumen 97 ?L PorengroBe etwa 5 nun. 

Bodenhohenmessungen wurden mit der 'cstmi- 
schung n-Heptan-Mctiiyicyclohexan durchgefiihrt. Die 
lolgenden MeBwcrte wurden wah.rgenommen: 

FuUung a b c 

Durchsatzgeschwindigkeit (ml/h) 4000 5000 5000 

Betriebinhalt (ml) 160 290 120 

Druckverlust (mm Hg) 5 23 5 

Bodenhohe (cm) U3 12 1,1 

AuBerdem wurde die maximale Durchsatzgeschwin- 
digkeit, d. h. unmittelbar vor dem Kotzen der SLiulc, wie 
fohU bestimmt: 

a) 6000 ml/h 

b) 5200 ml/h 

c) 6000 ml/h 

Die Ergebnissc zeigcn, daB die Fiillung c) der Fiil- 
lung b) bci^weitem iiberlegcn ist und auch im VergJeicli 
zur sehr teuren Fiillung a) giinstig abschneidct. 

PATENTANSPRUCH I 
Vorrichtung fiir Trcnnverfahren. bei welchcn die zu 
trennenden Stoffe jeweils zwiscli.en zwei sich beriihrepi- 
den Phasen einem Phasen-Gleichgewicht zustreben, v/o- 
bei die eine Phase durch einen porosen Trenuraum an 
der anderen Phase entlangstromt, und die Beriihrui-ig 
zwischen den Phascn an den Porenoberflachcn des 
Trennraumes stattfindet, dadurch gckennzeichnet, daB 
das porose Material (7) im Raum (8) im we^^e^tlichcn 
die Porentextur eines offcnporigen Schaum.es besitzt, 
wobd die Poren des Schaumes Kanlile fiir die jeweils 
durch den Raum stromende Phase bzw. Phasen dar- 
stellen und entweder die Oberflache des Schaumes selbst 
oder ein auf dieser Oberflache befindliches Material die 
zweite Phase darstellt. 

UNTERANSPROCHE 

1. Vorrichtung gemaB Patcntanspruch L dadurch 
gckennzeichnet, daB "die Porositatseigenschaften des ge- 
samten Materials sowohl quer zur Nettostromungsrich- 
tung (9) ais auch in der Nettostrom'ungsrichtung (Q) 
selbst im wesentlichen cinheitlich sind. 

2. Vorrichtung gemaB Patentanspruch F dadurch 
gckennzeichnet, daB^das pori^se Material (7) mit einer 
Wand (8) festverbunden ist. 

3. Vorrichtung gemaB Patentanspruch I, dadurch 
gckennzeichnet, daB^ das Material mindestens zu 45 ?h 
seines Gesamtvolumcns aus offenen Poren besteht. 

4. Vorrichtung gemaB Patcntanspruch F dadurch 
gckennzeichnet, daB das Material mindestens zu 
seines Gesamtvolumcns aus offenen Poren besteht 
(Fi- 2). 

5. Vorrichtung gemilB Patentanspruch F dadurch 
gckennzeichnet, daB sie als chromatographischc Trenn- 
vorrichtung eingerichtet ist (Fig. 3). 

6. Vorrichtung gcmiiB Patentanspruch I, dadurch 
gckennzeichnet, daB^sic als Destillationsapparatur ein- 
i^erichtet ist. 

7. Vorrichtung gemaB Patentanspruch I, dadurch 
gckennzeichnet, daB sich das porose Material in einem 
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wandumschlossenen, mit EinlaC- und AuslaBoffnungen 
vci>el)er:en Pvaurn befindet. 

8, Vorrichlung nach Unteransfvaicii 7, dadurch ge- 
kenn^oichnet, daCi der das porose* Material enthaltemle 
Trennrauin eine Rohrieitung ist. an dcren einem Rnde 5 
sich eine EinlaCotTnung und an deren anderern Endc 
sich eine AiislaBoffnung befindet. 

PATENTAMSPRUCH II 
Verfahren :aim Betrieb der Vorrichtun^ ^ematt Pa- 
tentanspruch I ziir Trennung von Stoffen/dadurch se- 
kennzeichnei, daB die eine Phase durch die Poren deb 
r-orosen Materials mit der Porentcxtur eines cffenpori- 
gen Sc!iaumes stromen gelassen wird und die anderc 
Phase an der Porcnoberi'Iache des Schaumes beruhrt ^ 
und iiber diese Phase hinwegstromt, wobei die andcre 
Piiar^e cnfA-eder voia oiTenporin;en Schaum bzw. dessen 
Oberflache selbst dargestellt wird oder auf der Ober- 
Hache aufgetragen ist. 

20 

UNTERANSPROCME 
Verrahren gemaB Patentanspruch H, dadurcii gc- 
kejina;iehnet, daB eine chromaiographische Trennung 
durchgeruhrt wird und daB die StVomungsgesclnvindig- 
keit inindcstens auf einen vorausbestinnnten Wert ein- 25 
gesicMt vvird, bei dciii die Ouervermiscliung etwai^e Ge- 
scI-windigkeitsprofi!effekte im wesentlichen auswischL 

10. Verfahren gemaB Patenlanspruclii II oder Unter- 
ansj-ruch 9, durchgefuhrt mit eiiier gasformigen beweg- 
iicben Phase, dadurch gekennzeichriet- daB^deren Ge~ 30 
scliwindigkeit auf mindestens 15 cm/sek eingesteHt wird. 

1 1. Verfahren gemiiB Patentanspruch II ^oder Unter- 
anspruch 0, durchgefuhrt mit einer flussigcn bcwegH- 
chen Phase, dadurch gekenn.^eichnet, daB deren Ge- 
schwindigkeit auf mindestens 0,2 cm/sek eineestellt 35 
wird. 

12. Verrahren gemaB Patentanspruch II, dadurch 
gekenn2-eichnet, daB nacheinander in mindestens zwei 
Dimensiouen der dreidimensionaien Fiillunu eluiert 
wird. 
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.'3. Verfahren gemaB Patentanspruch 11, dadurch 
gekennzeichnet, daB man cine Vorrichtung gemiiB Un- 
teranspruch 7 betreibt, indeni man die zu Uennenden 
Stoiie am EinlaBende einfuhrt und sie durch die Rohr- 
ieitung xum AuslaBcnde hinbefordert. 

PATENTANSPRUCH Ul 
Verfahren vur Herstcllung einer Vorrichtung gemliB 
Untcrcinspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB das Ma- 
te iial in fliissiger Form entweder rnit der Porentextur 
eines offenporigen Schaumes versehen und dann fixiert 
wird. Oder mit einem entfcrnbaren festen Material ver- 
sehen rixiert und das feste Material unter Zuriicklassung 
von Poren entfernt wird, und davor oder danach in 
einen von Wandcn umschlossenen Raum eineesc;iioi>5en 
wird, der entsprechende EinlaB- und AuslaBorfnuna^en 
besitzt. 

IINTERANSPROCHE 
14. Verfahren gemiiB Patentanspruch III, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Oberflachen der Poren nach 
der Fixierung mit einer stalionliren Phase beschichtet 
werden. 

1.5. Verfahren gemaB Patentanspruch III, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Porenobcrflachen nach der Fi- 
xierung zur Erzeugung von Austauschstellen chemisch 
behandelt werden. 

16. Verfahren gemllB Patentanspruch III, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Herstellung der Porentextur 
und Fixierung durch Aufschaumung im fliissigen Zu- 
stand und Hiirtung des Schaumes durchgefuhrt wird. 

17. Verfahren gemaB Patentanspruch ^III, dadurch 
gekennzeichnet, daB zuniichst ein Aggre^at eines kor- 
nigen Materials, eingebettet in ein ^Grund^efiige aus 
dem riussigen Material hergesteMt, das Gruncigefiige zur 
Erstarrung gebracht und dadurch fixiert wird und das 
kornige Material unter Zurucklassung entsprechender 
Poren im Grundgefiige, das dadurch "die Textur eines 
offenporigen Sciiaumes erhiilt, entfernt wird. 

Victor Pre tor ins 
Hans Helmut Hahn 
Vertreter: F. Bluin & Co., Zurich 



Anmcrkiing des Eidg, Anites jiir gcistigcs Eigentiim: 

^ Sollten Teile der Beschrcibung mit der im Patentanspruch gegcbenen Definition der Erfindung nicht in Einklano 
SLchen so sei daran ennnert, daB gemaB Art. 51 des Paten tgesetzes der Patentanspruch fur den sachlichcn Geltungs- 
bereich des Patentes maBgebend ist. ^ 
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